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(§4) Materiau de friction en composite carbone-carbone a porosite divis6e. 



(57) Le mat6riau en composite carbone-carbone 
comprend un substrat fibreux d base de fibres 
de carbone servant de renfort et une matrice en 
carbone comprenant du pyrocarbone, et est 
caracteris6 en ce que, 

a) ledit substrat fibreux pr6sente une texture 
grossi&re 

b) ladite matrice comprend des couches car- 
bon6es d'enrobage dudit substrat fibreux en 
pyrocarbone et une structure cellulaire carbo- 
n6e. 

Le proc^de comprend une 6tape de formation 
d'une structure cellulaire carbonee. 

Application & la fabrication de materiau de 
friction. 
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DOMAINE DE L'INVENTION 

L'invention concerne le domaine des materiaux de friction en composite carbone-carbone (C-C en abr6g6). 
5 ART ANTERIEUR 

it existe d6j£ de tr6s nqmbreuses sortes de materiaux composites C-C utilises comme materiaux de fric- 
tion, qui se distinguent les uns des autres soit par la matrice, soit par le substrat servant de renfort f ibreux, 
soit par les deux. 

10 D'une manfere gen6rale, le renfort f ibreux peut se caracteriser par de tr6s nombreux parametres, tels que 
par exemple, le type de fibre (origine de la fibre ex-PAN, ex-brai, & l'6tat pr6oxyd6/carbonis6/graphitis6), tous 
les parametres physiques relatifs aux fibres individuelles {longueur, diametre,...), aux groupements de fibres 
individuelles en mfeches (nombre de fibres individuelles par m6che), relatifs & Tarrangement des fibres indivi- 
duelles ou des mfcches sous forme de substrat tisse ou non-tisse, & I'arrangement des nappes de substrat 

15 tisse ou non-tiss6, aux moyens de solidariser les nappes entre elles, tels que I'aiguilletage, etc.... 

La matrice carbonee, qui lie entre elles les fibres ou les mfcches de carbone, est g6n6ralement obtenue 
par depot de carbone dans le substrat & retattypiquementcomprime, soit pardepdt de pyrocarbone par DCPV 
(d6p6t chimique en phase vapeur), par impregnation de brai ou de r6sine et carbonisation, ou par une combi- 
naison de ces deux methodes. 

20 Selon la nature du substrat f ibreux, on obtiendra un composite C-C d texture variable. 
On utilise les termes "texture fine" ou "texture grossfere" pour decrire respectivement : 

- des composites C-C obtenus & partir d'un substrat f ibreux comprint, constitue par un mat de fibres in- 
dividuelles, un feutre, avec une repartition homogene de fibres individuelles 6ventuellement couples a 
faible longueur (< 0,5 mm). Dans ce cas, le substrat est si f inement rSparti qu'il n'y a pratiquement pas 

25 d'6iement de volume cubique de dimensions sup6rieures ou egales a 100 nm.100nm.100^m ne conte- 

nant pas de fibre de carbone, que ce soit a I'interieur du substrat £ Petat comprint ou dans le composite 
final. Voir figure 1a. 

- des composites C-C obtenus & partir d'un su bstratf ibreux comprint, constitue par des tissus de m&ches 
de fibres de carbone, des repartitions aieatoires de segments de meches (meches couples de longueur 

30 > 0,5 mm), chaque mfcche renfermant au moins un millier de fibres individuelles. Dans ce cas, le substrat 

est reparti relativement grossierement, de sorte qu'il y a beaucoup d'eiements de volume cubique de 
dimensions superieures ou egales £ 100 nm.100nm.100nm ne contenant pas de fibre de carbone, que 
ce soit £ I'interieur du substrat & I'etat comprint ou dans le composite final. Voir figure 1 b. 
L'homme du metier connaTt d6j& I'influence de la nature de la matrice sur les proprietes des composites 
35 C-C utilises comme materiau de friction. 

D'une maniere generale, si Ton compare une densification de substrat par DCPV (formation de pyrocar- 
bone, le plus souvent laminaire rugueux) ou par impregnation avec une r6sine a taux de carbone eieve, on 
obtient, dans le cas de densification par DCPV, un d6p6tde pyrocarbone sur les fibres, pyrocarbone tr£s orien- 
t6, done tres graphitisable, conduisant & un composite C-C relativement conducteur de la chaleur, meme en 
40 I'absence de traitement de graphitisation. Voir figure 1c. 

Par contre, par impregnation de r6sine suivie d'une carbonisation, on obtient un depot de carbone tr£s d6- 
soriente, peu graphitisable, £ repartition spatiale totalement diff6rente de celle obtenue par DCPV, comme cela 
apparatt sur la figure 1d. Les composites C-C ainsi obtenus sont mauvais conducteurs de la chaleur, meme 
apres graphitisation, car ils contiennent des particules de carbone dur peu graphitisable, bien Ii6es au substrat 
45 f ibreux, ce qui leur confere une bonne resistance & Pusure si on les fait frotter contre eux-memes. 

Par ailleurs, I'utilisation de composites C-C comme materiau de friction implique, comme cela est connu 
de l'homme du metier, que le composite C-C poss6de les proprietes suivantes, par ordre d'importance : 

- bonnes proprietes m6caniques, et en particulier, une bonne resistance au choc, le disque de frein etant 
un organe m6canique qui transmet un couple de freinage important - couple qui naTt tr6s brutalement 

so en debut de freinage. 

- proprietes de friction satisfaisantes, en particulier, une grande stabilite du coefficient de friction au cours 
d'un meme coup de frein. 

- et bonne resistance & I'usure (il s'agit le plus souvent la d'un avantage 6conomique). 

55 PROBLEME POSE 

La demanderesse a observe que la mise au point d'un materiau de friction en comp site C-C se heurtait 
k des influences contradictoires des facteurs op6ratoires, de sorte qu'il est difficile sinon impossible d'obtenir 
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simultanement I'ensemble des proprietes souhaitees pour un materiau de friction. 

Ainsi, en ce qui concerne I'influence de la texture du composite C-C, les proprietes mecaniques, et en par- 

ticulier ia tenue au choc d'un composite a texture grossiere est meiiieure que ceile d'un composite a texture 

fine, par contre, la vitesse d'usure est g6n6ralement plus faible av c une texture fine. 
5 De m§me, en ce qui concerne la nature de la matrice carbonee, une matrice en pyrocarbone conduit a un 

coefficient de frottement g6n6ralement plus stable qu'une matrice obtenue par impregnation d'une resine. Par 

contre, du moins dans des conditions de freinage non-oxydant (temperature < 600°C), un composite a matrice 

pyrocarbone s'use plus vite qu'une matrice obtenue par impregnation de resine. 

Quanf aux matrices mixtes obtenues en densif iant le substratf ibreux par DCPV et impregnation, elles n'ont 
10 pas conduit, avec les methodes connues de fabrication, a un composite C-C aux proprietes de friction ame- 

liorees. 

La demanderesse a done poursuivi ses recherches pour mettre au point un materiau composite C-C par- 
ticulierement adapts comme materiau de friction. 

15 DESCRIPTION DE L'INVENTION 

Selon Tinvention, le materiau en composite carbone-carbone comprend un substrat f ibreux a base de fi- 
bres de carbone servant de renfort et une matrice en carbone comprenant du pyrocarbone, et est caracterise 
en ce que, 

20 a) ledit substrat f ibreux pr6sente une texture grossiere a cavites de grande dimension, 

b) ladite matrice comprend des couches carbonees d'enrobage dudit substrat f ibreux en pyrocarbone et 
une structure cellulaire carbonee divisant lesdites cavites de grande dimension, de manfere a former des 
cavites a porosite ouverte et de petites dimensions. 

La demanderesse a observe qu'il etait essentiel, pour atteindre les objectifs de la pr6sente demande : 
25 - d'une part, de partir d'un substrat a texture grossiere, af in de conf6rer au composite C-C final des per- 

formances mecaniques 6lev6es, notamment une tenue au choc (resilience) eievee, 

- d'autre part, de realiser une premiere densif ication partielle par DCPV, de maniere a lier mecaniquement 
le substrat fibreux, tout en laissant subsister des porosites ouvertes de grandes dimensions, 

- enf in, de diviser ces porosites ouvertes de grandes dimensions en formant une structure cellulaire car- 
30 bonee constitu6e par un support en matiere carbonee revetu de pyrocarbone, ce dernier point etant par- 

ticulierement important pour atteindre les objectifs de Tinvention, et constituant un moyen essentiel de 
Tinvention. 

DESCRIPTION DES FIGURES 

35 

Les figures 1a et 1b sont de schemas qui repr6sentent respectivement un substrat a texture fine (1) cons- 
titue d'un enchevetrement de fibres de carbone (1a), un substrat a texture grossiere (2) (tissu de meches (2a) 
de fibres de carbone) presentant des cavites (3) de grande dimension. 

La figure 1c et 1c' represented un composite C-C (5) obtenu par depot de pyrocarbone, la figure 1c' mon- 
40 trant que le d6p6t de pyrocarbone se fait par d6p6t de couches successives de pyrocarbone a la surface des 
fibres de carbone. 

Les figures 1d et 1d' represented un composite C-C (6) obtenu par impregnation de r6sine et carbonisa- 
tion. Dans ce cas, il se forme des particules de carbone "accroch6es" aux fibres et reparties dans le substrat 
fibreux. 

45 La figure 2 est un schema correspondant a une photographie d'une coupe du composite (5) ayant servi 

a realiser tous les essais selon Tinvention et constitue d'un substrat a texture grossiere forme de meches (2a), 
recouvertes de couches de pyrocarbone (4). Sur cette coupe, on peut observer une cavite (3) de grande di- 
mension, de longueur superieure a 3 mm. 

La figure 3 repr6sente un composite C-C selon Tinvention et est un schema correspondant a une photo- 

50 graphie d'une coupe du composite (5) apres formation de ladite structure cellulaire qui conduit a la formation 
de cavites (9) de petites dimensions : 

Le substrat de meches (2a) est repr6sent6 hachure, Tensemble du pyrocarbone (40) formant les couches car- 
bon6es d'enrobage est repr6sente en pointilies, alors qu I s parois (8) de ladite structure cellulaire en pyro- 
carbone sont representees par des croix. Ces parois ont une partie centrale (coeur), repr6sente par un trait 
55 continu (10) correspondant au support initial constitue de particules carbonees plus ou moins liees sur lequel 
est depose ie pyrocarbone. 
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DESCRIPTION DETAILLEE DE (.'INVENTION 



Selon I'invention, les parois (8) de ladite structure cellulaire comprennent, k coeur, un materiau carbone 
non-oriente, et, en surface, un materiau orients de type pyrocarbone qui est raccorde aux dites couches d'en- 
5 robage (40). 

La figure 3 illustre bien la structure des parois selon Invention : le coeur (10) en materiau carbone non- 
oriente represents en pourcentage ponderal ou volumique, une faible partie de la paroi (8) constitute pour 
I'essentiel par du pyrocarbone. 

Pour la clarte, on a represents, sur la figure 3, de mantere distincte le pyrocarbone (40) (en pointings) enrobant 
10 le substrat k texture grosstere (2a) et le pyrocarbone des parois (8) (avec des croix), mais en fait, il n'y a bien 
sur aucune discontinuity entre les couches de pyrocarbone formant les parois et les couches superficielles 
de pyrocarbone qui enrobent le substrat k texture grosstere, comme cela apparent si Ton se retere au precede 
de fabrication : 

Schematiquement, et comme cela sera d6crit dans la suite plus complement, le pyrocarbone (40) enrobant 
15 le substrat k texture grosstere selon Invention est d6pos6 en deux fois, une premiere fois lors d'une densifi- 
cation initiale dudit substrat f ibreux (reference (4) pour ce pyrocarbone), une seconde fois, aprfcs formation 
dudit materiau carbone non-oriente (10) lors de la formation de ladite structure cellulaire. On comprend done 
que le pyrocarbone formant lesdites parois (8) soit, avec le precede de Invention, necessairement raccorde 
au pyrocarbone enrobant ledit substrat f ibreux. 
20 Selon I'invention, ledit materiau, k coeur, non-oriente rSsulte de la carbonisation d'une r6sine riche en car- 

bone, ou d'un brai, ou d'un hydrocarbure lourd, ou d'une matfere f ilmogSne. 

Le materiau composite C-C selon I'invention, avec sa dite structure cellulaire, pr6sente la composition (% vo- 
lumique) suivante : 

25 

- substrat f ibreux 

- enrobage de pyrocarbone (40) 

- structure cellulaire carbon6e 
30 - porosit6 r6siduelle 



entre zu et 40 % vol. 
40 60 
5 20 
5 1 R 
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50 
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Selon I'invention, ledit substrat f ibreux (2a) k texture grosstere est constitue de meches de fibres de car- 
bone nontenant plus de 1000 filaments, sous forme soit de tissus, soit de mSches coup6es k longueur sup6- 
rieure k 3 mm et r6parties ateatoirement, les intersections de mfcehes ou leur empilement conduisant k des 
porosites de section au moins 6gale k 10~ 1 mm 2 . 

Les couches d'enrobage (40) en pyrocarbone ont une epaisseur comprise entre 50 et 100 nm. 
Les parois carbonSes transversales qui forment ladite structure cellulaire, et qui divisent les dites cavites de 
grande dimension, ont une epaisseur comprise entre 10 et 60 urn et conduisent k la formation de cavites de 
petite dimension qui pr6sentent, en coupe, une section moyenne comprise entre 1Ch 2 et 10~ 1 mm 2 . 

Selon les conditions d'utilisation en freinage, le materiau selon I'invention sera ou non graphitise. 

Un autre objet de I'invention est un precede de fabrication d'un materiau composite carbone-carbone (C- 
C) par densif ication d'un substrat f ibreux de fibres de carbone ou pr6curseur de fibres de carbone, comprenant 
une etape de densif ication par formation de carbone pyrolytique, et caracterise en ce que : 

a) on choisit un substrat f ibreux k texture grosstere, et on le comprime de manure k obtenir un taux volu- 
mique de substrat compris entre 20 et 40 %, 

b) on densif ie partiellement par depot de pyrocarbone sur ledit substrat f ibreux k texture grossfere de ma- 
nure a former des couches de pyrocarbone enrobant ie substrat f ibreux et k assurer ainsi une forte co- 
hesion du substrat f ibreux, et k former un composite C-C k taux volumique de pyrocarbone compris entre 
40 et 60% et comprenant des cavites obiongues de grandes dimensions, k porosite ouverte. 

c) on forme une structure cellulaire par une premiere impregnation du materiau obtenu en b) par une so- 
lution dilu6e d'une mati6re choisie parmi le groupe forme par une rSsine riche en carbone, un brai, un hy- 
drocarbure lourd, ou une mature f ilmogfcne, puis, aprfcs polymerisation et/ou carbonisation de ladite ma- 
ture, par un d£p6t de pyrocarbone assurant la liaison avec lesdites couches de pyrocarbone avec un taux 
volumique compris entre 5 et 20 %, de manfere k subdiviser lesdites cavites de grande dimension et k ob- 
tenir un composite C-C rigide ayant des cavites de petites dimensions, et k porosite ouverte comprise entre 
5 et 15 % (%v). 

A I'etape c) du precede, on forme le coeur de ladite structure cellulaire par impregnation du composite C- 
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C obtenu k I'ttape b) avec une solution liquide dilute, de preference aqueuse, d'une matitre apte k former, 
aprts tlimination des tltments volatils de ladite solution liquide et carbonisation, des arrangements de ma- 
ture, typiquement bidimensionnels, analogues k une paroi d'tpaisseur faible, tpaisseur typiquement inferieure 
k 1 ^im. 

5 La mature utiliste k I'ttape c) est choisie parmi les matitres polymtriques organiques, d'origine naturelle 

ou synthttique, de preference solubles dans I'eau. 

Comme dtj& indiqut, on forme k I'ttape c) du proctdt une structure cellulaire dont les parois sont cons- 
titutes pour I'essentiel par du pyrocarbone et d'tpaisseur comprise entre 1 0 et 60 urn, parois qui se raccordent 
solidairement aux couches de pyrocarbone enrobant ie substrat f ibreux. 

w Selon les applications, en particulier lorsque les conditions de freinage tltvent la temptrature des matt- 

riaux de friction au-deia de 600°C pendant un temps relativement long, on peut soumettre ledit composite C- 
C obtenu k I'ttape c) du proctdt k un traitement de graphitisation. 

EXEMPLES 

On a dtcrit 3 essais comparatifs. Les essais 1 et 2 ont ttt rtalists selon I'art anttrieur et I'essai 3 selon 
Tinvention. Tous les essais 1 k 3 ont ttt rtalists k partir d'un meme mattriau composite C-C de base obtenu 
de la manure suivante ; 

- on a fabriqut un substrat f ibreux en coupant des mtches, constitutes de 3000 filaments de fibre de 
20 carbone ex-PAN, k une longueur de 40 mm, de manitre k obtenir une repartition altatoire de mtches 

principalement orienttes dans des plans horizontaux, puis en comprimant les mtches couptes de ma- 
nitre k atteindre un taux volumique de fibres de 30 %. 

Ace stade, le substrat f ibreux est caracttrist par des porositts trts grossitres (presence de cavitts de 
grande dimension dtpassant 0,1 mm 2 de section). 

25 - on a densif it partiellement le substrat f ibreux ainsi prtpart (maintenu comprimt) par dtpot de pyrocar- 
bone jusqu't obtention d'un mattriau de densitt 1,65. Ceci correspond en pratique k un dep6t autour 
des mtches d'une tpaisseur de pyrocarbone de I'ordre de 50 Cette tpaisseur est petite si on la 
compare aux dimensions des cavitts de grande dimension, cavitts oblongues, typiquement de 1 mm 
de longueur ou plus pour 0,2 mm de largeur, de sorte que la taille des cavitts de grande dimension prt- 

30 sentes dans le substrat n'est pas substantiellement diminute par la densification partielle. 

On a ainsi obtenu le composite C-C de base ayant servi aux essais 1 k 3. 

EXEMPLE 1 

35 On a poursuivi la densification du composite C-C de base par dtpot de pyrocarbone suppltmentaire pour 

obtenir une densitt de 1,75. 

On a obtenu un composite C-C (essai 1) analogue au composite C-C de base, avec seulement des couches 
d'enrobage de pyrocarbone un peu plus tpaisses. 

Le mattriau obtenu, de densitt 1,75, a, en dernier lieu, subi un traitement thermique k 2400°C. 

40 

EXEMPLE 2 

On a imprtgnt le composite C-C de base avec un brai puis on a carbonist I'ensemble. 
On a obtenu un composite C-C de densitt de 1 ,75 (essai 2) eton a observt que les cavitts initiales de grande 
45 dimension contenaient de grosses particules de carbone dur, sans liaison avec les couches d'enrobage en py- 
rocarbone. 

Comme pour le mattriau de I'exemple 1 , un traitement thermique final a 2400°C a ttt rtalist sur le mattriau. 
EXEMPLE 3 

50 

On a imprtgnt le composite C-C de base avec une solution aqueuse dilute de rtsine phtnolique k 10% 
en poids. 

Aprts tvaporation de I'eau, p lymtrisation k la temptrature ambiante et carbonisation, on a obtenu un compo- 
site C-C dans lequel les cavitts initiales de grande dimension contenaient de petites particules carbontes plus 
55 ou moins lites entre elles selon un arrangement k caracttre bidimensionnel (10) (coeur de la structure cellu- 
laire) qui divisait lesdites cavitts initiales de grande dimension. 

On a effectut ensuite un deuxitme dtpdt de carbone (pyrocarbone) par voie gazeuse sur I'ensemble des sur- 
faces accessibles, y compris done sur ledit arrangement k caracttre bidimensionnel (coeur), de manitre k for- 
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mer une structure cellulaire, & parois (8) (coeur revetu de pyrocrabone) Itees aux parois des cavites initiates 
de grande dim nsions. 

Typiquement, les parois de ia structure cellulaire ont une epaisseur de 40 urn (grande majority de pyro- 
carbone) et sont parfaitement raccord6es aux couches de pyrocarbone qui recouvrent les mfeches, de sorte 
5 que la porosite grossifere du composite C-C d d6part a 6t6 remplac6e par une porosis fine (cellulaire) mais 
toujours ouverte. 

On obtient ainsi un composite C-C "cloisonne", ayant une density de 1,75 (essai 3). 

Comme pour les exemples 1 et 2, le materiau obtenu a subi un traitement thermique final d 2400°C. 

10 CARACTERISATION DES COMPOSITES C-C PREPARES 

Des disques de frein (diam6tre 1 20/1 00 mm) ont 6t6 fabriqu6s & partir de chaque composite C-C des exem- 
ples 13 3. 

Conditions d'essai : 

15 2 disques (meme composite C-C) frottant run contre I'autre sont utilises pour arreter un volant d'inertie (3,5 
kg.m 2 ) sous differentes conditions de Vitesse et de pression £ I'interface des deux disques (simulation de frei- 
nage) : 



20 



conditions 


nombre d'arrets 


vitesse initiate 


pression 


a 


100 


1300 t/mn 


0,6 MPa 


b 


100 


3000 t/mn 


0,8 MPa 


c 


100 


3500 t/mn 


0,8 MPa 


d 


20 


4000 t/mn 


1,5 MPa 


e 


5 


4500 t/mn 


2,1 MPa 



On a mesur6 I'usure moyenne par face de disque et par arret. Les valeurs d'usure sont donn§es sans unite : 
on donne arbitrairement la valeur d'usure 1 au disque de frein de I'essai 1 avec ia condition d'essai "a", les 
autres valeurs d'usure 6tant proportionnelles. 
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Conditions 




N° d'essai 






1 


2 


3 


a 


1 


0,5 


0,2 


b 


1,15 


4 


0,4 


c 


1,3 


20 


0,6 


d 


5 




3 


e 


10 




5 



45 

Ainsi, si I'on privil6gie la recherche de faibles usures dans des conditions d'arret de faible 6nergie, qui sont 
de tr&s loin les conditions les plus frSquentes rencontres en service sur les avions, les freins selon ('invention 
(essai 3) sont tr6s performants. 

On peut noter que le frein de I'essai 2 pr6sente un tr6s bon comportement a I'usure a basse 6nergie, mais 
50 ces performances chutent trfes fortement et de manfere r6dhibitoire d6s que l'6nergie mise en jeu au freinage 
augmente (c'est £ dire vers des niveaux d'6nergie moins frequents, mais non exceptionnels). 
Selon une hypoth&se avanc6e par la demanderesse, les tr6s mauvaises performances des freins de I'essai 
2 sur le plan de I'usure seraient k attribuer a la presence de grosses particules de carbone dur dans les cavites 
de grande dimension. 

55 On voit, par opposition, I'avantage d<§cisif que constitue la division des porosites grossteres (cavites de grandes 
dimensions) conduisant a une porosis divisSe par des parois, 6l6ment essentiel de I'invention qui la distingue 
de I'art ant6rieur. 

En conclusion, ces essais montrent que I'invention combine les avantages des freins des essais 1 et 2 de 
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Tart anterieur et permet d'obtenir de faibles usures k la fois dans le domaine des basses et haut s energi s 
de freinage, alors que Tart anterieur ne permettait que Tun ou I'autre. 

En ce qui concerne les caracteristiques mecaniques, on a mesure la resilience (mesure au mouton de 
Charpy) des materiaux composite C-C obtenus aux exemples 1 a 3. On a obtenu des valeurs voisines de re- 

5 silience comprises entre 13 et 25 kJ/m 2 . 

Ces valeurs sont k comparer aux valeurs obtenues avec des essais realises comparativement aux essais 1 a 
3, mais dans lesquels on a remplace le substrat fibreux k texture grossiere par un substrat fibreux k texture 
fine (mat de fibres individuelles). On a obtenu avec un substrat k texture fine des valeurs de resilienc compri- 
ses entre 1 et 3 kJ/m 2 , soit des valeurs typiquement 10 fois inferieures £ celles obtenues avec un substrat k 

10 texture grossiere. 

En ce qui concerne la stabilite du coefficient de frottement durant le freinage, on a observe typiquement, 

avec le materiau composite C-C de I'exemple 3 selon I'invention, d'une part un rapport de 1,3 k 1,5 entre le 

coefficient maximum et ie coefficient moyen, au cours d'un mime freinage, et d'autre part, une variation du 

coefficient moyen de frottement d'un facteur 1,8 entre les conditions "a" et "e". 
15 Par contre, avec les materiaux des essais 1 et 2, selon Tart anterieur, on a observe un rapport de 1 ,5 entre le 

coefficient maximum et le coefficient moyen, au cours d'un meme freinage, mais une variation considerable 

(x 2,3) entre les conditions "a" et n e". 

On a aussi realise des essais comparatifs aux essais 1 k 3, mais sans traitement thermique au-de!& de 

1600°C. Dans ce cas, on a note, dans des conditions de freinage k faible energie, une stabilite plus grande 
20 du coefficient de frottement daos le cas des materiaux de friction selon I'invention. Par contre, lorsqu'ils sont 

utilises dans des conditions de freinage k haute energie, tous ces materiaux (essais 1 k 3 mais non traites ther- 

miquement) presentent de tres fortes usures. 

En conclusion, par comparaison avec I'art anterieur, les freins obtenus selon I'invention offrent une bonne 

resistance k I'usure dans une gamme tres large d'energie, avec des ecarts de coefficient de frottement faibles 
25 entre conditions de freinage k haute et basse energie et avec une bonne stabilite de couple au cours d'un meme 

freinage, ensemble de performances qui n'etait pas accessible avec les produits et procedes de I'art anterieur. 

AVANTAGES DE ^INVENTION 

30 Outre les avantages lies k ia performance des materiaux de friction en composite C-C selon I'invention, 

avantages mentionnes precedemment, I'invention presente aussi des avantages sur le plan du procede de fa- 
brication. 

En effet, d'une part il est particulierement avantageux de pouvoir fabriquer un materiau de friction uniquement 
en utilisant un substrat k texture grossiere, car la densif ication partielle initiaie par dep6t de pyrocarbone sur 
35 un substrat k texture grossiere est particulierement economique, I'accessibilite au coeur du substrat etant tres 
bonne (existence de cavites de grande dimension) et autorisant des vitesses de dep6t de pyrocarbone elevees 
sans risque de croutage des surfaces et creation de gradients de densite tres importants entre la surface et 
le coeur du materiau. 

D'autre part, la preexistence d'un supportdivise (10) (coeur), lors du second depot de pyrocarbone destine 
40 k former les parois de ladite structure cellulaire, assure une surface specif ique tres grande favorisant une prise 
de masse rapide (formation de pyrocarbone), typiquement 2 fois plus rapide qu'en I'absence de support divise 
(1 0) formant ledit coeur. 



45 Revendications 

1 - Materiau en composite carbone-carbone comprenant un substrat fibreux k base de fibres de carbone 
servant de renfort et une matrice en carbone comprenant du pyrocarbone, caracterise en ce que, 

a) ledit substrat fibreux presente une texture grossiere k cavites de grande dimension, 
so b) ladite matrice comprend des couches carbonees d'enrobage dudit substrat fibreux en pyrocarbone et 
une structure cellulaire carbonee divisant lesdites cavites de grande dimension, de maniere k former des 
cavites k porosite ouverte et de petites dimensions. 

2 - Materiau selon la revendication 1 dans iequel les parois de ladite structure cellulaire comprennent, k 
coeur, un materiau carbone non-oriente, et, en surface, un materiau oriente de type pyrocarbone qui est rac- 

55 corde aux dites couches d'enrobage. 

3 - Materiau selon la r vendication 2 dans Iequel ledit materiau, k coeur, non-oriente resulte de la carbo- 
nisation d'une resine riche en carbone, ou d'un brai, ou d'un hydrocarbure lourd, ou d'une matiere f ilmogene. 

4 - Materiau selon une quelconque des revendications 1 k 3 de composition (% volumique) telle que : 
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- substrat fibreux 



entre 20 et 40 % vol. 



- enrobage de pyrocarbone 

- structure cellulaire carbon6e 

- porosit6 r6siduelle 



40 



5 



5 



20 



60 



15 



5 - Materiau selon une quelconque des revendications 1 £ 4 dans lequel ledit substrat fibreux £ texture 
grosstere est constitue de meches de fibres de carbone contenant plus de 1000 filaments, sous forme soit de 
tissus, soit de m§ches coup6es £ longueur sup6rieure £ 3 mm et r6parties aieatoirement, les intersections de 
meches ou leur empilement conduisant a des porosites de section au moins 6gale k 10- 1 mm 2 . 

6 - Materiau selon la revendication 5 dans lequel lesdites couches d'enrobage ont une 6paisseur comprise 
entre 50 et 100 ^m, et les parois de ladite structure cellulaire ont une 6paisseur comprise entre 10 et 60 ^m. 

7 - Mat6riau selon la revendication 6 dans lequel ladite cavite de petite dimension pr6sente, en coupe, une 
section moyenne comprise entre 10~ 2 et 10~ 1 mm 2 . 

8 - Materiau selon une quelconque des revendications 1 & 7 dans lequel ladite matrice en carbone est gra- 
phitis6e. 

9 - Proc6d6 de fabrication d'un materiau composite carbone-carbone (C-C) par densif ication d'un substrat 
fibreux de fibres de carbone ou precurseur de fibres de carbone, comprenant une etape de densification par 
formation de carbone pyrolytique (pyrocarbone), caracterise en ce que : 

a) on choisit un substrat fibreux £ texture grosstere, et on le comprime de manfere £ obtenir un taux volu- 
mique de substrat compris entre 20 et 40 %, 

b) on densif ie partiellement par depot de pyrocarbone sur ledit substrat fibreux £ texture grossiere de ma- 
nure & former des couches de pyrocarbone enrobant le substrat fibreux et & assurer ainsi une forte co- 
hesion du substrat fibreux, et £ former un composite C-C a taux volumique de pyrocarbone compris entre 
40 et 60% et comprenant des cavites oblongues de grandes dimensions, & porosite ouverte. 

c) on forme une structure cellulaire par une premiere impregnation du materiau obtenu en b) par une so- 
lution dilute d'une matfere choisie parmi le groupe forme par une resine riche en carbone, un brai, un hy- 
drocarbure lourd, ou une matfere f ilmogene, impregnation, puis, apr6s polymerisation et/ou carbonisation 
de ladite matiere, par un depdt de pyrocarbone assurant la liaison avec lesdites couches de pyrocarbone, 
avec un taux volumique compris entre 5 et 20 %, de maniere £ subdiviser lesdites cavites de grande di^ 
mension et a obtenir un composite C-C rigide ayant des cavites de petites dimensions, et £ porosite ouverte 
comprise entre 5 et 1 5 % (%v). 

10 - Proc6d6 selon la revendication 9 dans lequel on soumet ledit materiau composite C-C a un traitement 
de graphitisation. 
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FIG 1d F,G 1 d' 
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FIG 3 
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